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(57) Abstract 

The invention concerns novel stable water-in-oil emulsions containing: 5 to 70 wt % of an aqueous phase; 20 to 90 wL % of a 
fatty phase; and 3 to 25 wt. % of an emulsifier comprising: 10 to 90 wt. %, preferably 10 to 50 wt. % and more preferably still 10 
to 40 wt. % of a mixture in any proportion of an oleylglycoside having a degree of polymerisation ranging between 1 and 3 and of an 
isostearylglycoside having a degree of polymerisation ranging between 1 to 3; and 90 to 10 wt. %, preferably 90 to 50 wt %. and more 
preferably still 90 to 60 wt. % of a mixture in any proportion of oleic alcohol and isosterarylic alcohol; and optionally: 0 to 10 wt. % of 
a co-emulsifier, 0 to 10 wt. % of a stabilising agent. The invention is applicable in cosmetics. 

(57) Abrege* 

La pr6sente invention conceme de nouvelles emulsions "eau-dans-huile" stables contenant: 5 a 70 % en poids d'unc phase aqueuse; 
20 a 90 % en poids d'une phase grasse; et 3 a 25 % en poids d'un emulsionnant comprenant 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 
50 % en poids et de preference encore de 10 a 40 % en poids d'un melange en toute proportion d'un oleylglycoside ayant un degrd de 
polymerisation compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre* de polymerisation compris entre 1 et 3; et 90 a 10 % en 
poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute proportion d'atcool oteique 
et d'alcool isosterarylique; et eventuellement 0 a 10 % en poids d'un co-emulsionnant; 0 a 10 % en poids d'un stabilisant. Application : 
industrie cosmetique. 
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Nouvelles emulsions eau-dans-huile stables contcnant un emulsionnant a base 
d'olevl- et/ou d'isostearvl-glvcoside 

La presente invention a pour objet de nouvelles emulsions eau-dans- 
huile stables contenant un emulsionnant a base d'oleyl- et/ou d'isostearyl- 
5 glycoside. 

L'invention trouve notamment application dans le domaine 
cosmetique. 

Les alkylglycosides ou alkylpolyglycosides (APG) sont des composes 
tensioactifs non ioniques bien connus qui peuvent etre utilises seuls, ou en 
10 association avec d'autres tensioactifs, dans une large gamme ^applications 
industrielles et notamment dans le domaine cosmetique. 

Les alkylpolyglycosides ont d'abord ete utilises comme agents 
moussants et dans cette application, ceux dont la chaine alkyle comporte de 8 a 
14 atomes de carbone se sont averes particulierement interessants. 
15 Plus recemment, les alkylpolyglycosides ont ete utilises comme 

emulsionnants, et dans cette application, ceux dont la chaine alkyle comporte de 
16 a 18 atomes de carbone se sont averes particulierement interessants. 

La demande de brevet WO 92/06778, au nom de la demanderesse, 
decrit pour la premiere fois l'utilisation de melanges d'alkylpolyglycosides et 
20 d'alcools gras en tant qu'agents auto-emulsionnants. 

Par "auto-emulsionnant", on designe tout agent ou composition 
capable de former une emulsion stable avec une phase aqueuse, pratiquement sans 
apport d'energie, par exemple par dispersion dans la phase aqueuse par agitation 
m6canique lente. 

25 Plus precisement, les melanges decrits dans ce document anterieur 

comprennent : 

- de 60 a 90 % en poids d ! au moins un alcool gras ayant de 12 a 
22 atomes de carbone, et de preference de 16 a 18 atomes de carbone ; et 

-de 10 a 40 % en poids d'un alkylpolyglycoside, dont la partie alkyle 
30 est de preference identique a celle de l'alcool gras. 

Les compositions auto-emulsionnables decrites dans la demande 
precitee sont commercialisees sous la denomination Montanov® 68 et comportent 
un melange d'alkylpolyglycosides dont les chaines grasses comprennent 16 et 
18 atomes de carbone, ainsi qu*un melange d'alcools gras de meme longueur de 
35 chaines grasses. 
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A 1'exemple 3.5 de ce document de I'etat de la technique, on a decrit 
une emulsion comprenant : 

-5 % en poids d'une phase grasse constitute de cetylstearyloctanoate, 
-10 % en poids d'une composition auto-emulsionnante a base 
5 d'oleylglycoside et d'alcool oleique. 

Cette emulsion est de type classique huile-dans-eau. 
Posterieurement a la demande de brevet WO 92/06778, de nombreux 
documents brevets ont decrit Tutilisation de compositions emulsionnantes ou auto- 
emulsionnantes a base d'alkylpolyglycosides et d'alcools gras pour la preparation 

10 d'emulsions. 

II est envisage dans ces documents d'utiliser des alkylglycosides de 
nature variee, dont la partie alkyle peut etre ramifiee et/ou insaturee et presenter de 
4 a 54 atomes de carbone. 

Si certains de ces documents envisagent egalement explicitement 
15 l'utilisation d'oleylglycoside ou d'isostearylglycoside, comme par exemple les 
documents WO 97/02091 ou WO 97/18033, c'est toujours dans des conditions 
conduisant a la realisation d'emulsions classiques huile-dans-eau. 

Par consequent, aucun de ces brevets anterieurs ne vise 
specifiquement la preparation d'emulsions eau-dans-huile qui presentent 
20 cependant un interet considerable, notamment dans le domaine cosmetique. 

II a ete decouvert, et ceci constitue le fondement de la presente 
invention, que des compositions a base d'oleyl- et/ou d'isostearyl-glycoside 
associees a des melanges d'alcool oleique et d'alcool isostearylique peuvent etre 
utilisees, dans certaines conditions, comme emulsionnants pour la preparation 
25 d'emulsions eau-dans-huile. 

Cette decouverte est tout a fait inattendue, dans la mesure ou ii a par 
ailleurs ete constate que des compositions a base d'alkylglycosides et d'alcools 
gras correspondants, comme par exemple un isooctadecylglycoside, ou un 
alkylglycoside obtenu a partir d'un alcool de Guerbet ayant 18 atomes de carbone 
30 ne permettent pas d'obtenir des emulsions eau-dans-huile. 

Ainsi, selon un premier aspect, la presente invention a pour objet de 
nouvelles emulsions "eau-dans-huile" stables, contenant : 

- 5 a 75 % en poids d'une phase aqueuse ; 

- 20 a 90 % en poids d'une phase grasse ; et 

35 - 3 a 25 % en poids d'un emulsionnant comprenant : 



WO 00/56438 



PCT/FR00/00656 



- 3 - 

• 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 
preference encore de 10 a 40% en poids d'un melange en toute 
proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 
compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre de 

5 polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 
preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 
proportion d'alcool oleique et d'alcool isosteraryiique ; 

et eventuellement : 
10 - 0 a 1 0 % en poids d'un co-emulsionnant ; 

- 0 a 10 % en poids d'un stabilisant. 

Avantageusement, les nouvelles emulsions eau-dans-huile conformes 
a la presente invention contiennent : 
- 10 a 70 % en poids d'une phase aqueuse ; 
15 - 25 a 60 % en poids d'une phase grasse ; et 

- 5 a 15 % en poids d'un emulsionnant comprenant : 

• 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 
preference encore de 10 a 40% en poids d'un melange en toute 
proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 

20 compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre de 

polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 
preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 
proportion d'alcool oleique et d'alcool isosteraryiique ; 

25 et dventuellement : 

- 0 a 10 % en poids d'un co-emulsionnant ; 

- 0 a 5 % en poids d'un stabilisant 

Des emulsions eau-dans-huile stables particulierement preferees dans 
le cadre de la presente invention contiennent : 
30 • 10 a 25 % en poids d'un isostearylglycoside ayant un degre de 

polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 75 % en poids d'un alcool isostearylique. 

Dans le cadre de la presente description, on entend designer par les 
expressions "oleylglycoside ayant un degre de polymerisation compris entre 1 et 
35 3" et "isostearylglycoside ayant un degre de polymerisation compris entre 1 et 3", 
des composes de formule : 
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RO(G) x 

dans laquelle : 

R represente respectivement un radical oleyle et isostearyle et 
x represente un nombre compris entre 1 et 3 ; 
5 G represente un reste de glycopyranose ou glycofiiranose reducteur et de 
preference un reste de glucose. 

Avantageusement, le degre de polymerisation de ces alkylglycosides 
represente par x est compris entre 1,05 et 2,5 ; et de preference encore, entre 1,1 et 
2. 

10 Les alkylglycosides utilises dans le cadre de la presente invention en 

tant qu'emulsionnants sont des composes dont les radicaux alkyles sont definis 
comme indique precedemment. 

Cependant, ces composes ne sont pas toujours purs, 
lis peuvent en effet contenir en outre des proportions mineures de 
15 composes de meme nature dont les radicaux alkyles component une chaine plus 
longue et/ou plus courte, de tels composes provenant notamment des alcools gras 
generalement d'origine naturelle ou synthetique utilises comme matiere de depart 
pour la synthese de ces composes. 

Par "proportion mineure", on entend une quantite cumulee maximale 
20 "d'impuretes" de 5 % en poids, et de preference de 1 % en poids rapporte au poids 
total des alkylglycosides precites. 

Les compositions a base d'isostearylglycoside et d'alcool isostearylique 
se sont averees particulierement interessantes, en tant qu'emulsionnant pour la 
preparation d'emulsions eau-dans-huile stables. 
25 On comprend ainsi que Texpression "melange en toute proportion" 

vise egalement a couvrir Tutilisation d'oleylglycoside ou d'isostearylglycoside 
seuls, c f est-a-dire en fait des melanges comprenant de 0 a 100% en poids de 
chacun des deux constituants precites. 

Les compositions a base d ! oleyl- et/ou d'isostearylglycoside et d'alcool 
30 oleique et/ou d'alcool isostearylique utilisees comme emulsionnant dans le cadre 
de la presente invention peuvent etre preparees par simple melange de leurs 
constituants en des proportions predetermines souhaitees. 

A Techelle industrielle, on les preparera de preference selon Tune des 
deux voies classiquement utilisees pour la synthese des alkylpolyglycosides, et 
35 notamment par reaction en milieu acide entre le, ou les alcools gras 
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correspondants, et un saccharide disposant dW groupement OH anomerique tel 
que le glucose ou le dextrose. 

De telles voies de synthese sont bien connues, et ont ete largement 
decrites dans la litterature et en particulier dans les documents de Tetat de la 
5 technique cite en introduction. 

Le cas echeant, cette synthese pourra etre completee par des operations 
de neutralisation, de filtration, de distillation ou d'extraction partielle de Talcool 
gras en exces ou de decoloration. 

D f une fa9on generate, les nouvelles emulsions conformes a la presente 
10 invention contiennent de 20 a 90% en poids, et de preference de 20 a 60 % en 
poids d'une phase grasse ou huileuse. 

Cette phase grasse peut etre constitute par une ou plusieurs huiles 
choisies parmi les huiles suivantes : 

- les huiles d'origine vegetale, telles que Thuile d'amandes douces, 
15 rtiuile de coprah, Thuile de ricin, Thuile de jojoba, Thuile d'olive, Thuile de colza, 

Thuile d'arachide, Thuile de tournesol, l'huile de germes de ble, Thuile de germes 
de mais, Thuile de soja, Thuile de coton, Thuile de luzerne, Thuile de pavot, Thuile 
de potiron, Thuile d'onagre, Thuile de millet, Thuile d'orge, Thuile de seigle, Thuile 
de carthame, Thuile de bancoulier, Thuile de passiflore, Thuile de noisette, Thuile 
20 de palme, le beurre de karite, Thuile de noyau d'abricot, Thuile de calophyllum, 
Thuile de sysymbrium, Thuile d ? avocat, Thuile de calendula ; 

- les huiles vegetales modifiees telles que les produits connus sous les 
denominations INCI, Apricot Kernel Oil PEG-6 esters et Olive Oil PEG-6 esters ; 

-les huiles d'origine naturelle, telles que le perhydrosqualene, le 

25 squalene ; 

-les huiles minerales, telles que Thuile de paraffine ou huile de 
vaseline, et les huiles minerales, notamment issues de coupes petrolieres, telles 
que les isoparaffines, ayant un point d' ebullition compris entre 300 et 400°C ; 

- les huiles synthetiques, notamment les esters d'acides gras tels que le 
30 myristate de butyle, le myristate de propyle, le myristate de cetyle, le palmitate 

d'isopropyle, le stearate de butyle, le stearate d'hexadecyle, le stearate d'isopropyle, 
le stearate d'octyle, le stearate d'isocetyle, Toleate dodecyle, le laurate d'hexyle, le 
dicaprylate de propyleneglycol, les esters derives d'acide lanolique, tels que le 
lanolate d'isopropyle, le lanolate d'isocetyle, les monoglycerides, les triglycerides 
35 comme le triheptanoate de glycerol, les alkylbenzoates, les isoparaffines, les poly- 
alphaolefines, les polyolefmes, comme le polyisobutene les isoalcanes de synthese 
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comme I'isohexadecane, l'isododecane, les huiles perfluorees et les huiles de 
silicone. Parmi ces dernieres, on peut plus particulierement citer les 
dimethylpolysiloxanes, methylphenylpolysiloxanes, les silicones modifies par des 
amines, les silicones modifies par des acides gras, les silicones modifies par des 
5 alcools, les silicones modifies par des alcools et des acides gras, des silicones 
modifies par des groupements polyether, des silicones epoxy modifies, des 
silicones modifies par des groupements fluores, des silicones cycliques et des 
silicones modifies par des groupements alkyles. 

Cette phase grasse peut egalement contenir un ou plusieurs composes 
10 choisis parmi les acides gras, les alcools gras, les cires d'origine naturelle ou 
synthetique, et plus generalement encore tout corps gras d'origine vegetale, 
animale ou synthetique. 

D'une fa^on generate, les emulsions conformes a la presente invention 
contiennent de 5 a 70 % en poids, et de preference de 10 a 70 % en poids d'une 
15 phase hydrophile essentiellement constitute d'eau et eventuellement d'un solvant 
hydrophile, comme par exemple la glycerine. 

Les emulsions conformes a la presente invention peuvent egalement 
contenir, de fa^on optionnelle, jusqu'a 10 % en poids d'un co-emulsionnant et 
jusqu'a 10 % en poids d ? un stabilisant. 
20 Parmi les agents co-emulsionnants susceptibles d'etre utilises dans le 

cadre de la presente invention, on citera notamment les lipoaminoacides et leurs 
sels, les lipopeptides et leurs sels, les emulsionnants silicones non-ioniques et 
anioniques, les esters de sorbitan, les esters de polyglycerol, 1'huile de ricin 
hydrogenee ethoxylee, le stearate de glycerol, les polyhydroxystearates de 
25 polyglycol comme par exemple le produit denomme HYPERMER®, les huiles 
vegetales ethoxylees, les esters methyliques d'huiles vegetales ethoxyles, les esters 
de sorbitan ethoxyles comme par exemple les produits commercialises sous la 
denomination POLYSORBATE 81®, POLYSORBATE 61® et POLYSORBATE 
21® ; les acylats de proteines faiblement ethoxyles (de 1 a 3 groupements OE) ; 
30 les emulsionnants cationiques comme les aminoxydes, le quaternium 82 et les 
tensio-actifs decrits dans la demande de brevet WO 96/00719 et principalement 
ceux dont la chaine grasse comprend au moins 16 atomes de carbone ; les esters 
de sucrose, les esters de methylglucoside ethoxyles ou non ; les acides gras 
ethoxyles ; les alcools gras ethoxyles ; les emulsionnants anioniques comme le 
35 decylphosphate ou le cetearylsulfate. 
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Avantageusement, en tant que co-emulsionnant, on utilisera dans le 
cadre de la presente invention, un ester de sorbitan comme en particulier un oleate 
de sorbitan. 

Parmi les agents stabilisants susceptibles d'etre utilises dans le cadre 

5 de la presente invention, on peut citer Thuile de ricin hydrogenee, les cires 
vegetales comme par exemple la cire d'abeille et la cire de carnauba, l'acide 
stearique, le polyoxystearate d'aluminium, tel que par exemple le produit 
commercialise sous la denomination MANALOX® , le stearate de magnesium, le 
stearate d'aluminium, les silices hydrophobes, les copolymeres 

10 polyethyleneglycol-alkylglycol, les polymeres tels que les produits commercialises 
sous la denomination KJRATON® par la societe SHELL CHEMICALS, les cires 
minerales comme l'ozokerite. 

Avantageusement, Tagent stabilisant sera un copolymere 
polyethyleneglycol-dodecylglycol notamment le PEG-45 dodecylglycol 

15 copolymere tel que le produit commercialise sous la denomination 
ELFACOS ST 9 ®, par la societe AKZO NOBEL. 

Dans un mode de realisation particulierement prefere, on utilisera en 
tant que co-emulsionnant et stabilisant un melange de cire d'abeille, d'huile de 
ricin hydrogenee, d'acide stearique et d'oleate de sorbitan, comme en particulier le 

20 produit commercialise sous la denomination MONTANE® 481, par la societe 
SEPPIC. 

Les emulsions eau-dans-huile stables, conformes a la presente 
invention, pourront etre preparees par simple dispersion, a une temperature 
comprise entre 15°C et 85°C, de la phase aqueuse dans la phase grasse, en 

25 presence de 1'emulsionnant, et eventuellement du co-emulsionnant et/ou du 
stabilisant, ces derniers etant generalement presents au sein de la phase grasse. 

D'une fa^on connue en soi, ces emulsions peuvent en outre 
comprendre un ou plusieurs composes choisis parmi les humectants, comme par 
exemple la glycerine, les conservateurs comme par exemple les produits connus 

30 sous la denomination SEPICIDE® , les colorants, les parfiims, les actifs 
cosmetiques, les filtres solaires mineraux ou organiques, les charges minerales 
comme les oxydes de fer, oxydes de titane et le talc, les charges synthetiques 
comme les nylons et les micropearls et les extraits de plantes. 

Ces composes pourront etre introduits dans la phase aqueuse ou dans 

35 la phase grasse, selon leur affinite pour ces phases, soit au cours de la phase de 
dispersion precitee, soit en ce qui conceme les composes sensibles a la 
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temperature, posterieurement au cours de la phase de refroidissement dans le cas 
oil la dispersion est realisee a chaud. 

Selon un second aspect, la presente invention a pour objet Tutilisation 
d'une composition comprenant : 
5 • 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 

preference encore de 10 a 40% en poids d'un melange en toute 
proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 
compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 
10 • 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 

preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 
proportion d'alcool oleique et d'alcool isosterarylique ; 
comme emulsionnant destine a la preparation d'une emulsion eau- 
dans-huile stable. 

15 L'invention sera illustree plus en detail par les exemples suivants, 

donnes uniquement a titre illustratif. 

EXEMPLE 1 

Procede de preparation d'une composition a base d'isostearylglycoside et d'alcool 
20 isostearylique utile comme emulsionnant pour la preparation d'une emulsion eau- 

dans-huile selon l'invention. 

On introduit dans un reacteur polyvalent de Talcool isostearylique 

(produit commercialise par la Societe UNICHEMA sous la denomination 

PRISORINE®3515, ou par la societe HENKEL sous la denomination SPEZIOL 
25 CI 8 ISO. 

On introduit egalement dans le reacteur du glucose, de sorte que le 
rapport molaire entre l'alcool isostearylique et le glucose soit de : 6/1. 

On fait ensuite reagir le glucose avec Talcool gras pendant 6 heures a 
une temperature d'environ 100°C, en presence d'un catalyseur acide sous vide 
30 partiel. 

Apres reaction, on neutralise le catalyseur au moyen d'une base. 

La composition obtenue presente les caracteristiques analytiques 

suivantes : 

- aspect : liquide 
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EXEMPLE 2 

Procedc de preparation d f une composition a base d'oleylglvcoside et d'alcool 
oleique utile comme emulsionnant pour la preparation d'une emulsion eau-dans- 
huile selon Tinvention. 
5 La composition de Texemple 2 a ete realisee en suivant le protocole 

experimental decrit a Texemple 1, mais en remplacant Talcool isostearylique par 
de Talcool oleique. 

Les caracteristiques analytiques du produit ainsi obtenu, sont les 

suivantes : 
10 - aspect : liquide 

EXEMPLES COMPARATIFS 1 a 6 

On a prepare divers emulsionnants a base d'alkylpolyglycosides et 
d f alcools gras afin de mettre en evidence les proprietes particulieres des melanges 
15 a base d'oleyl- et/ou d'isostearylglucoside utilises dans le cadre de la presente 
invention. 

Le produit de Texemple comparatif 1 a ete prepare en suivant le 
protocole experimental de Texemple 1, de fafon a obtenir une composition a base 
de cetearylglycoside et d'alcool cetearylique telle que celle definie aux exemples 
20 R3 et R4 du document WO 97/1 8033. 

Le produit de Texemple comparatif 2 a ete prepare en suivant le 
protocole experimental decrit a Texemple 1 du document WO 92/06778. 

Le produit de l'exemple comparatif 3 ete prepare en suivant le 
protocole experimental de l'exemple 4 du document WO 97/02091. 
25 Le produit de Texemple comparatif 4 a ete prepare en suivant le 

protocole experimental de l'exemple de comparaison F du document WO 
98/22207. 

Le produit de Texemple comparatif 5 a ete prepare en suivant le 
protocole experimental decrit a l'exemple 1 et en remplacant Talcool isostearylique 
30 par de Talcool isooctadecylique (alcool oxo CI 8 commercialise par la societe 
HOECHST). 

Les caracteristiques analytiques du produit ainsi obtenu sont les 

suivantes : 
- aspect : liquide 

35 Le produit de l'exemple comparatif 6 a ete prepare en suivant le 

protocole experimental de Texemple 1 en remplacant Talcool isostearylique par un 
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alcool de Guerbet en CI 8, commercialise par la Societe Comdea sous la 
denomination ISOFOL®18T. 

Les caracteristiques analytiques du produit ainsi obtenu sont les 

suivantes : 
5 - aspect : liquide 

On a regroupe dans le tableau 1 ci-apres les differentes compositions 
qualitatives et quantitatives des produits des exemples 1 et 2 et des exemples 
comparatifs 1 a 6. 

10 TABLEAU I 





Ex 1 


Ex 2 


Com pi 


Comp2 


Comp3 


Comp4 


Comp5 


Comp6 


Composition: 


















Alcools eras libres 


















c l2 










0,3% 


8,0% 






C 14 










1,4% 


15,3% 






C| 6 






25,0% 


43,9% 


4,9% 


10,1% 






C«. 






25,0% 


43,9% 


9,7% 


12,4% 






oleyle 




81,9% 






22,7% 


27,4% 






isostearyle 


83,9% 
















isooctadecyle 














94,0% 




Guerbet CI 8 
















94.5% 


Total 


83,9% 


81,9% 


50,0% 


87.8% 


39,0% 


73,2% 


94,0% 


94,5% 


APG 




























5,4% 


2.4% 






C, 4 










11,0% 


4,8% 






c 16 






25.0% 


6.1% 


9.8% 


4,3% 






c, 8 






25.0% 


6,1% 


9,8% 


4,3% 






oleyle 




18,1% 






25,0% 


11,0% 






isostearyle 


16,1% 
















isooctadecyle 














6,0% 




Guerbet CI 8 
















5.5% 


total 


0.0% 


18.1% 


50.0% 


12.2% 


61.0% 


26.8% 


6,0% 


5,5% 
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EXEMPLE 3 

Mise en evidence des proprietes remarquables des compositions a base d'olevl- 
et/ou d'isostearylglycoside en tant qu'emulsionnant pour la preparation d'emulsions 
eau-dans-huile stables. 
5 On a realise des emulsions en utilisant en tant qu'emulsionnant les 

produits des exemples 1 et 2 et des exemples comparatifs 1 a 6 dans les conditions 
decrites dans 1'etat de la technique, et en particulier a l'exemple 3 du document 
WO 92/06778. 

Dans les conditions experimentales utilisees (jusqu'a 17 % en poids de 
10 phase grasse et 5 % en poids d'emulsionnant), tous les produits des exemples ainsi 
que des exemples comparatifs ont conduit a Tobtention d'emulsions classiques 
huile-dans-eau (determination par la methode de la goutte). 

On a ensuite realise de nouvelles emulsions en utilisant une phase 
grasse a base d'huile de paraffine en une quantite en poids y %, l'emulsionnant 
15 etant utilise en une quantite de x % en poids. 

Les emulsions ainsi realisees presentent les compositions suivantes : 

- systeme emulsionnant : x% 

- stabilisant (PEG 45 dodecyl glycol copolymer = ELFACOS ST 9 de AKZO):2% 

- phase grasse : y% 
20 - MgS04 : 0,7 % 

- glycerine : 5 % 

- conservateur : qsp 
-eau:qsp 100% 

Cette etude a permis de mettre en evidence le fait que seuls les 
25 emulsionnants des exemples 1 et 2 permettent d'obtenir dans les conditions 
experimentales mentionnees des emulsions de type eau-dans-huile quand x est 
superieur ou egal a 3 % et y est superieur ou egal a 20 %, tous les emulsionnants 
des exemples comparatifs 1 a 6 conduisant a des emulsions de type huile-dans- 
eau. 

30 On voit done la specificite des emulsionnants a base d'oleyl- et/ou 

isostearylglycoside par rapport a des alkylglycosides de nature chimique voisine, 
vis-a-vis de l'aptitude a former des emulsions eau-dans-huile. 

On donnera maintenant quelques exemples d'emulsions eau-dans-huile 
selon l'invention dans le domaine d'application de la cosmetique. 
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EXEMPLES P'EMULSIONS EAU-DANS-HUILE STABLES SELON 
L'INVENTION, 

Ces emulsions ont ete preparees selon le mode operatoire suivant : 

a) on chauffe a 70°-75°C une composition "A" (phase grasse) contenant un 
5 emulsionnant a base d'oleyl- et/ou d'isostearylglycoside (produit de l'exemple 1 ou 

de l'exemple 2) ; 

b) on chauffe a 70°-75°C une composition "B" (phase aqueuse) ; 

c) on forme une emulsion en melangeant la phase aqueuse "B" dans la phase 
grasse "A" au moyen d'un agitateur de type SILVERSON 4'-4000 rpm ; 

10 d) on refroidit sous ancre ; 

e) on ajoute une composition "C" (conservateur, parfiim, colorants etc..) vers 
40°C. 

CREME BEBE E/H 
A 

Produit de l'exemple 1 8 % 

huile de paraffine 35 % 

huile d'amandes douces 5 % 

cire d'abeille 3 % 

huile de ricin 2 % 

oxydedezinc 10% 
SEP1CALM®VG 1 % 



B 



eau 



glycerine 

MgS04 

C 



QSP 100 
5% 
0,7 % 



Carotene 



0,05 % 
0,05 % 
0,2 % 
0,5 % 
0,2 % 



dl alpha tocopherol 
parfiim 

SEPICIDE®HB 
SEPICIDE®Cl 
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CREME E/H 
A 

Produit de l'exemple 2 5 % 

Squalane 30 % 

MONTANE®48 1 2 % 
B 

eau QSP 100 

glycerine 5 % 

SEPICALM®S 21 % 
C 

dl alpha tocopherol O,05 % 

parfum 0,2% 

SEPICIDE®HB 0,3 % 

SEPICIDE®C1 0,2 % 

5 LAIT HYDRATANT E/H VAPQRJSABLE 
A 

Produit de l'exemple 1 8 % 

ELFACOS ST 9 2 % 

huile minerale 40 % 

SEPICIDE® HB 1 % 
B 

eau QSP 100 

glycerine 5 % 

MgCl 2 0,7 % 
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CREME E/H 
A 

Produit de I'exemple 1 3 % 

ELFACOS® ST 9 2 % 

MONTANE® 481 6% 
huile minerale 30 % 

SEPICIDE® HB 1 % 

B 

eau QSP 100 

glycerine 5 % 

MgCb 0,7 % 



WO 00/56438 



- 15 - 



PCIYFR00/00656 



REVINDICATIONS 

1. Nouvelles emulsions "eau-dans-huile" stables, caracterisees 
en ce qu'elles contiennent : 

- 5 a 75 % en poids d'une phase aqueuse ; 

5 - 20 a 90 % en poids d'une phase grasse ; et 

- 3 a 25 % en poids d'un emulsionnant comprenant : 

• 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 
preference encore de 10 a 40% en poids d'un melange en toute 
proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 

10 compris entre 1 et 3 et d ! un isostearylglycoside ayant un degre de 

polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 
preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 
proportion d f alcool oleique et d'alcool isosterarylique ; 

1 5 et eventuellement : 

- 0 a 10 % en poids d'un co-emulsionnant ; 

- 0 a 10 % en poids d'un stabilisant. 

2. Emulsions selon la revendication 1, caracterisees en ce 
qu'elles contiennent : 

20 - 10 a 70 % en poids d'une phase aqueuse ; 

- 25 a 60 % en poids d'une phase grasse ; et 

- 5 a 15 % en poids d'un emulsionnant comprenant : 

• 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 
preference encore de 10 a 40 % en poids d'un melange en toute 

25 proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 

compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 
preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 

30 proportion d'alcool oleique et d'alcool isosterarylique ; 

et eventuellement : 

- 0 a 10 % en poids d'un co-emulsionnant ; 

- 0 a 5 % en poids d'un stabilisant. 

3. Emulsions selon la revendication 1 ou 2, caracterisees en ce 
35 que 1'emulsionnant precite comprend : 
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• 10 a 25 % en poids (fun isostearylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 75 % en poids d'un alcool isostearylique. 

4. Emulsions selon la revendication 1 ou 2, caracterisees en ce 
5 que I'emulsionnant precite comprend : 

• 10 a 25 % en poids d\in oleylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 75 % en poids d'un alcool oleique. 

5. Emulsions selon la revendication 1, caracterisees en ce 
10 qu'elles contiennent 

- 30 a 40 % en poids June phase grasse ; et 

- 3 a 10 % en poids d'un emulsionnant comprenant : 

• 10 a 25 % en poids d'un isostearylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

15 • 90 a 75 % en poids tfalcool isosterarylique ; 

et : 

- 0 a 6 % en poids d'un co-emulsionnant ; 

- 0 a 2 % en poids d'un stabilisant. 

6. Emulsions selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, 
20 caracterisees en ce que la phase grasse precitee est constitute d'une ou plusieurs 

huiles choisies parmi les huiles minerales, notamment les huiles de paraffine. 

7. Emulsions selon Tune quelconque des revendications 1 a 6 
caracterisees en ce que le co-emulsionnant precite est constitue par un ester de 
sorbitan, de preference un oleate de sorbitan. 

25 8. Emulsions selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, 

caracterisees en ce que le stabilisant precite est choisi parmi un copolymere 
polyethylene glycol-dodecylglycol tel que le produit commercialise sous la 
denomination ELFACOS ST 9 ® ; la cire d'abeille, l'acide stearique ou Thuile de 
ricin hydrogenee. 

30 9. Emulsions selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, 

caracterisees en ce qu'elles contiennent, en tant que co-emulsionnant et stabilisant 
un melange de cire d'abeille, d'huile de ricin hydrogenee, d'acide stearique et 
d'oleate de sorbitan, comme en particulier le produit commercialise sous la 
denomination MONTANE® 481. 
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1 0. Utilisation d'une composition comprenant : 

• 10 a 90 % en poids, de preference 10 a 50 % en poids et de 
preference encore de 10 a 40 % en poids d ! un melange en toute 
proportion d'un oleylglycoside ayant un degre de polymerisation 

5 compris entre 1 et 3 et d'un isostearylglycoside ayant un degre de 

polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 10 % en poids, de preference 90 a 50 % en poids, et de 
preference encore de 90 a 60 % en poids d'un melange en toute 
proportion d'alcool oleique et d'alcool isosterarylique ; 

10 comme emulsionnant destine a la preparation d'une emulsion eau- 

dans-huile stable. 

11. Utilisation selon la revendication 10 d'une composition 

contenant : 

• 10 a 25 % en poids d'un isostearylglycoside ayant un degre de 
15 polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 75 % en poids d'un alcool isostearylique, 

comme emulsionnant destine a la preparation d'une emulsion eau- 
dans-huile stable. 

12. Utilisation selon la revendication 10 d'une composition 

20 contenant : 

• 10 a 25 % en poids d'un oleylglycoside ayant un degre de 
polymerisation compris entre 1 et 3 ; et 

• 90 a 75 % en poids d'un alcool oleique, 

comme emulsionnant destine a la preparation d'une emulsion eau- 
25 dans-huile stable. 
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